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一、结晶水计算与热重曲线
1.

热重曲线小专题

含结晶水的物质：

（1）硫酸盐类： 

五水硫酸铜（胆矾）：CuSO4·5H2O，蓝色晶体，受热脱水为白色 CuSO₄粉末（检验水蒸气的常用试剂）。 
七水硫酸亚铁（绿矾）：FeSO4·7H2O，浅绿色晶体，易被氧化为黄褐色 Fe³⁺盐。 
七水硫酸锌：ZnSO4·7H2O，无色晶体，用于锌盐制备。 
七水硫酸镁（泻盐）：MgSO4·7H2O，无色晶体，医药或化工原料。 
十二水硫酸铝钾（明矾）：KAl(SO4)2·12H2O，无色晶体，净水原理（Al

3+
水解生成 Al(OH)3胶体）。 

十水硫酸钠（芒硝）：Na2SO4·10H2O，无色晶体，易风化。 

（2）碳酸盐类： 

十水碳酸钠（晶碱）：Na2CO3·10H2O，风化实验常见，质量减少但化学性质不变。 

（3）氯化物类： 

六水氯化镁：MgCl2·6H2O，海水提镁中间产物，加热易水解生成 Mg(OH)Cl或 MgO。 
二水氯化钙：CaCl2·2H2O，常用干燥剂（但无水 CaCl2更常见）。 
二水合氯化铜：CuCl2·2H2O，绿色晶体，受热脱水后变为黄褐色无水 CuCl2。 

（4）硝酸盐类： 

三水硝酸铜：Cu(NO3)2·3H2O，蓝色晶体，加热分解生成 CuO、NO2和 O2。 

（5）其他重要晶体： 

五水硫代硫酸钠（海波）：Na2S2O3·5H2O，无色晶体，常用作还原剂。 
2. 结晶水数目计算：含结晶水的晶体失去水→无水盐 
（1）原理： 
①求 m（水）：m（水）=m（含水晶体）-m（无水盐） 
②求 n（水）：n（水）=m（水）÷M（水） 
③ 求 x： n（水）÷n（无水盐） 
（2）例如：m0为硫酸铜晶体（CuSO₄·xH2O）的质量，加热失去全部结晶水后得到无水硫酸铜 m（CuSO4），求 x. 
根据差值法，m（水）==m（含水晶体）-m（无水盐）=m0-m 

CuSO₄·xH2O====CuSO₄+xH2O 
相对质量                   160   18 
X=[（m0-m）/18]÷ [m/160] 

 

【典例 1】为了测定 NiCl2•nH2O中结晶水数目进行如下实验：取 23.8 g样品在一定条件下脱水得 13.0 g NiCl2，则

n=          。 

答：6 

分析：根据题意，生成水的质量为 23.8g-13.0g=10.8g，则 n=n水/nNiCl2=(10.8÷18）÷（13÷130）=6 。 

【典例 2】草酸亚铁晶体(FeC2O4·xH2O)为淡黄色粉末，是生产电池的原料。某化学兴趣小组对草酸亚铁晶体的一些

性质进行探究。回答下列问题： 

(2)为测定草酸亚铁晶体中结晶水含量，将石英玻璃管(带两端开关 K1和 K2，设为装置 A)称重，记为 m1g。将样品装

入石英玻璃管中，再次将装置 A称重，记为 m2g。按下图连接好装置进行实验。 

 

实验操作步骤为：打开 K1和 K2，缓缓通入 N2→点燃酒精灯，小火加热→熄灭酒精灯→冷却至室温→停止通 N2，关闭



 

学科网（北京）股份有限公司  

K1和 K2→称量 A．重复上述操作步骤，直至 A恒重，记为 m3g。 

③根据实验记录，计算草酸亚铁晶体中结晶水数目 x =     。 

答：

( )
( )

2 3

3 1

8 m m
m m

−
−

 

分析：m(FeC2O4)=m3-m1g,m(H2O)=(m2-m3)g,n(FeC2O4)：n(H2O)=

( ) ( )3 1 2 3m -m g m -m g
144g/mol 18g/mol

：
=1：x,x=

( )
( )

2 3

3 1

8 m m
m m

−
−

。 

【典例 3】某同学 设计 实验 确定
( )3 23

Al NO xH O⋅
的结晶水数目。将

( )3 23
Al NO xH O⋅

加热发生反应

( )3 2 2 2 2 3 23
4Al NO xH O 12NO 3O 2Al O 4xH O⋅ = ↑ + ↑ + +

，测得生成 23.24gH O和 2336mLO (标准状况)。则 x等于     。      

答： 9 

分析： 23.24gH O的物质的量为

3.24g =0.18mol
18g/mol ，标准状况下 2336mLO 的物质的量为

0.336L =0.015mol
22.4L/mol ，根据

化学方程式可知，反应生成的 O2与 H2O的物质的量之比为

3 0.015=
4 0.18x ，解得 x=9。 

【典例 4】某同学设计实验确定
( )3 23

Al NO xH O⋅
的结晶水数目。称取样品 7.50g ，经热分解测得气体产物有

2 2 3 2NO O HNO H O、 、 、 ，其中 2H O 的质量为3.06g ；残留的固体产物是 2 3Al O ，质量为1.02g ， x =        。 

答： 9 

分析：气体产物中
( )2

3.06gn H O = =0.17mol
18g/mol ，根据固体产物氧化铝的质量为 1.02g，可知样品中

( ) ( )2 3
1.02gn Al =2n Al O = 2=0.02mol

102g/mol
×

，Al(NO3)3·xH2O的摩尔质量为(213+18x)g/mol，则

7.50g =0.02mol
(213+18x)g/mol ，

解得 x=9，即该物质的化学式为：Al(NO3)3·9H2O。 

【典例 5】为测定绿矾中结晶水含量，称量绿矾晶体 a g 于石英玻璃管，在 2N 氛围中加热至恒重再冷却至室温后

称量，固体质量为 b g，计算绿矾化学式中结晶水数目为       (列式表示)。 

答：

( )76 a b
9b
−

 

分析：根据方程式变化特点可知，反应以后，质量减轻，减少的质量为水的质量，列式计算：

( )

4 2 4 2· O O
152 18x 18x

a b g

FeSO xH FeSO xH

ag

= +
+

−
， ( )

152 18x a
18x a b
+

=
−

，解得

( ) ( )152 a b 76 a b
x

18b 9b
− −

= =
。 

3. 热重曲线——结晶水不会一次全部失去（极限思维法） 

例：隔绝空气条件下，8.34 g FeSO4·7H2O样品受热分解过程的热重曲线(固体的质量随温度变化的曲线)如下图所

示。                                       解答过程： 

                                           ①n(FeSO4·7H2O)=
𝑚𝑚
𝑀𝑀=8.34g÷278g·mol-1=0.03mol    

                                           ②失去全部水：n(水)=0.21mol 1.62

 

-3H2O 

1.62

 

-3H2O 
-H2O 
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                                           ③脱水极限：m(水)=0.21mol ×18g·mol-1=3.78g，

8.34g-3.78g=4.56g 

                                           ④每份水质量：3.78g÷7=0.54g                                             

                                            

回答：   

（1）温度为 78～159℃阶段，固体物质 M的化学式为__________(FeSO4·4H2O) 

（2）温度为 159～373℃阶段，固体物质 N的化学式为__________（FeSO4·H2O） 

（3）由固体 N转化为固体 P的化学方程式为________________________(FeSO4·H2O
∆

FeSO4＋H2O) 

【典例 6】5.56g 绿矾 ( )4 2FeSO 7H O⋅ 受热分解的热重曲线如图所示。则物质A 的化学式为           。 

 

答：FeSO4·4H2O     
【进阶】含结晶水晶体热分解一般规律： 
含结晶水晶体              无水盐              金属氧化物               金属 
              （失 H2O）   （失非金属氧化物：SO2、CO2、CO）       （失 O）  

例： 

①CuSO4·5H2O→CuSO4→CuO 

②CaCO3·2H2O→CaCO3→CaO 

③CaC2O4·2H2O→CaC2O4→CaCO3→CaO 

【典例 7】隔绝空气条件下，8.34 g FeSO4·7H2O样品受热分解过程的热重曲线(固体的质量随温度变化的曲线)如

下图所示。                                       解答过程： 

                                           ①金属守恒：n(FeSO4·7H2O)= n(Fe)=0.03mol 

                                           ②金属质量：m(Fe)=0.03mol×56g·mol-1=1.68g 

                                           ③FexOy：m(O)=2.4g-1.68g=0.72g 

                                           ④n(O）：0.72g÷16g·mol-1=0.045mol 

⑤x：y=0.03mol÷0.045mol=2：3→  Fe2O3                                          

                                          

 
提问：由固体 P 转化为固体 Q 的化学方程式为：________________________________________。 

答：2FeSO4

高温

Fe2O3+SO2↑+SO3↑ 

【典例 8】菠菜是一种营养丰富的蔬菜，菠菜里面含有较多草酸，使其带有涩味，还能与人体内的钙结合形成草酸

钙结石从而影响人体健康。草酸钙晶体( 2 4 2CaC O 2H O⋅ )在隔绝空气条件下受热分解过程的热重曲线(剩余固体质量

随温度变化的曲线)如图所示。 
                                           解答过程： 

                                           ①n(CaC2O4·2H2O)=
𝑚𝑚
𝑀𝑀=16.4g÷164g·mol-1=0.1mol    

                                           ②失去全部水：n(水)=0.2mol 

1.62

 

-3H2O 

1.62

 

-3H2O -H2O 



 

学科网（北京）股份有限公司  

                                           ③脱水极限：m(水)=0.2mol×18g·mol-1=3.6g，16.4g-3.6g=12.8g                      
问：M：_____   N：_____    X：_____ 

答：CaC2O4       CaCO3      CaO 

分析：温度在 200~520℃阶段，反应的化学方程式为 2 4 3

Δ
CaC O CaCO CO+ ↑，N 为 CaCO3，温度在 520~940℃阶

段，反应的化学方程式为 CaCO3

高温
CaO+CO2，X 为 CaO。 

【典例 9】六水合氯化镁( 2 2MgCl 6H O⋅ )又称水氯石、结晶氯化镁，是冶炼金属镁的重要原料。 2 2MgCl 6H O⋅ 的热重

曲线如图所示： 
解答过程： 

                                          ①n(MgCl2·6H2O)=
𝑚𝑚
𝑀𝑀=20.3g÷203g·mol

-1
=0.1mol    

                                          ②失去全部水：n(水)=0.6mol 

                                          ③脱水极限：m(水)=0.6mol×18g·mol-1
=10.8g，20.3g-10.8g=9.5g 

                                          ④每份水质量：10.8g÷6=1.8g 
 
 
 
 
 

已知：230°时剩余物质的化学组成为 2 2MgCl nH O⋅ ；700℃时生成的气体能使湿润的蓝色石蕊试纸变红。 

下列说法错误的是 
A．100 160∼ ℃和160 230∼ ℃失去结晶水的质量之比为1:1 

B．185℃时，固体物质中只有一部分是 2 2MgCl 3H O⋅  

C．从 230℃加热至 800℃，有 HCl 气体生成 
D．800℃后，固体质量不再发生变化，说明剩余的固体是纯净物 

答：D 
分析：100~160℃阶段，20.3g-16.7g=3.6g，失去两份水；160~230℃阶段，16.7g-13.1=3.6g，失去两份水，故失去结

晶水的质量相同，为 1：1，A 正确；由解析 A 可知，（160，16.7）为 MgCl2·4H2O，若失去三份水，MgCl2·3H2O质

量为 16.7g-1.8g=14.9g，而（230，13.1）为 MgCl2·2H2O，则 185℃固体物质中只有一部分是 MgCl2·3H2O，还有一

部分是 MgCl2·2H2O。根据已知条件，700℃时生成的气体能使湿润的蓝色石蕊试纸变红，C 正确；根据镁元素守恒，

金属守恒：n(MgCl2·2H2O)= n(Mg)=0.1mol，m(Mg)=2.4g，若全为 MgO，m(MgO)=4g，不符合；若全为 MgCO3，m(MgCO3)=8.4g，

不符合；若全为 Mg(OH)Cl，m[Mg(OH)Cl]=7.65g，不符合，则说明剩余固体是混合物。 

【典例 10】将 26.3g 4 2NiSO H On⋅ 样品在 900℃下煅烧，样品受热过程的热重曲线(样品质量随温度变化的曲线)如图

所示。已知：L→N 时失掉全部的结晶水。下列说法错误的是 
A． 6n =  

B．固体 M 的化学式为 4 2NiSO 4H O⋅  

C．生成固体 P 时，样品的失重率约为 71.5% 
D．固体 Q 的化学式为 NiO 

答：D 

分析：A．L→N 时失掉全部的结晶水，则分解反应为 4 2NiSO H On⋅ = 4NiSO + 2H On ，根据图像可知，L→N 剩余固体
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4NiSO 质量是 15.5，失去结晶水的质量是 26.3-15.5=10.8，则根据 4NiSO ～ 2H On 建立等式，

155 18n=
15.5 10.8 ，解得 n=6，

A 项正确；B．L→M时失掉结晶水的质量是 3.6g，则失去 2 个结晶水，则固体 M 的化学式为 4 2NiSO 4H O⋅ ，B 项正

确；C．失重率等于固体失去的质量与原固体质量的比值，则生成固体 P 时，样品的失重率=

26.3 7.5
26.3
−

×100%≈71.5%，

C 项正确；D．N→P失重后，根据质量比例，可知发生的反应是 4NiSO =NiO+SO3↑， 4NiSO 的摩尔质量是 155，NiO 

的摩尔质量是 75，所以 P→Q固体质量上升，应该是 NiO 被氧化得到 NiO2，D 项错误。 

【典例 11】如图为 2 4 2CaC O H Ox⋅ 在 2N 和 2O 气氛中的热重曲线(样品质量随温度变化的曲线)。下列有关说法错误．．的

是 

 

A．x 的值为 1 

B．物质 A 为 2 4CaC O 、 2 4CaC O 在隔绝空气条件下，420℃以下热稳定，不会分解 

C．800℃-1000℃氮气气氛中的反应为 2 4 3CaC O CaCO CO
∆

+ ↑  

D．无论是 2O 气氛还是 2N 气氛，当 1 个 2 4 2CaC O H Ox⋅ 最终转变为 C 时，转移电子的个数不同 

答：C 
分析：A．第 1 步质量由 100mg 减小到 87.5mg，该反应为 CaC2O4·H2O 失去结晶水生成 CaC2O4，根据质量守恒定

律有

128+18x 100mg=
128 87.5mg ，解得 x=1，A 正确；B．420℃以下氮气气氛中，A 的质量随温度升高保持不变，说明 420℃

以下 CaC2O4 在隔绝空气条件下，较稳定，不会分解，B 正确；C．由分析可知，800℃-1000℃氮气气氛中的反应

为 CaCO3

高温

CaO+CO2↑，C 错误；C 为 CaO，O2气氛中 1 个 CaC2O4·H2O 最终转变为 1 个 H2O、1 个 CaO 和 2 个

CO2，电子转移 2 个，在 N2 气氛中，1 个 CaC2O4·H2O 最终转变为 1 个 H2O、1 个 CaO、1 个 CO2 和 1 个 CO，电子

转移 1 个，转移电子的个数不同，D 正确。 

【典例 12】将 ( )4 42
NH MoS 在空气中加热，其热重曲线如图乙所示，在 450~550℃时，所得到固体氧化物的化学式

为           。 
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答： 3MoO  

分析：由图可知，在 450~550℃时，反应为 2 2 x 2
x 4 O 2

2
MoS MoO SO+

+ = + ，且每 160gMoS2 能生成 144gMoOx，质

量减少 16g，即 64-16x=16，x=3，得到固体氧化物的化学式为 3MoO 。 

【典例 13】 ( )4 7 24 26
NH Mo O 4H O⋅ 的热重曲线如图所示。 

 

已知 413K 时样品失重的原因是失去了 H2O，则 1 mol(NH4)6Mo7O24·4H2O 在 a 点失去 H2O 的物质的量为       ；
图中 b 点对应固体残留物是       （填化学式）。 
答：3 mol   MoO3 
分析：分析(NH4)6Mo7O24·4H2O 的热重曲线，从热重曲线可知，在 413K 时，质量分数变为 95.63%，说明此时失去

了部分结晶水；在 673K 时，质量分数变为 81.56%，说明此时失去了剩余的结晶水和铵根分解产生的物质。若固

体样品有 1 mol (NH4)6Mo7O24·4H2O，l mol (NH4)6Mo7O24·4H2O 的质量是 1236 g，设 a 点时该物质加热失去水的物质

的量为 x，则 

18x
1236 =1-0.9563=0.0437，解得 x=3 mol；b 点时 l mol 固体质量减轻△m=l236 g×(1-0.8156)=228 g，铵

盐受热分解产生 6 mol NH3，共产生 H2O 的物质的量为 n(H2O)=

228g-6mol 17g/mol
18g/mol

×

=7 mol，根据元素守恒分析可

知：H 元素完全变为气体逸出，固体中剩余 O 元素的物质的量 n(O)=(24+4)mol-7 mol=2l mol，则 n(Mo)：n(O)=7 mol：
2l mol=l：3，故 b 点时对应固体物质化学式是 MoO3。 

【典例 14】将 ( )3 22
24.2gCu NO 3H O⋅ 样品置于瓷坩埚中缓慢加热，其热重曲线(样品质量随温度变化的曲线)如图所

示。在 1 2T ~T℃ ℃过程中有黑色固体和红棕色气体产生，反应的化学方程式为           。继续升温至 3T℃时生成的

固体产物为           (填化学式)。 
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答： 3 2 2 22Cu NO 2CuO+4NO +O↑ ↑�（ ）   Cu2O 

分析： ( )3 22
24.2gCu NO 3H O⋅

样品中 n(Cu)=

24.2g
242g / mol =0.1mol，在 1 2T ~T℃ ℃过程中有黑色固体和红棕色气体产

生，固体质量从 18.8g 降低至 8.0g，则剩余固体为 CuO(0.1mol×80g/mol=8.0g)，同时有 NO2生成，反应方程式为：

( )3 2 22

Δ
2Cu NO 2CuO 4NO O+ ↑ + ↑

；加热到 3T℃时 CuO 又分解，根据铜元素守恒，最终生成 2Cu O

(0.05mol×144g/mol=7.2g)。 

【典例 15】将 0.80g 4 2CuSO 5H O⋅ 样品受热脱水过程的热重曲线(样品质量随温度变化的曲线)如右图所示。 

 

①由图中可以看出， 4 2CuSO 5H O⋅ 分解的最低温度是           。 

②试通过计算确定 238℃时固体物质的化学式           。 

答：102℃    4 2CuSO H O⋅  

分析：①从热重曲线可以看出，在 102℃时样品质量开始下降，说明 4 2CuSO 5H O⋅ 从此时开始分解，所以

4 2CuSO 5H O⋅ 分解的最低温度是 102℃；②0.80g 4 2CuSO 5H O⋅ 的物质的量为 n=0.80/250=0.0032mol，其中

n(CuSO4)=0.0032mol，n(H2O)=0.0032×5=0.016mol。在 238℃时，固体质量为 0.570g，失去水的质量为 0.80g-0.570g 
= 0.23g，失去水的物质的量为 n 失(H2O)=0.23/18≈0.0128mol。此时剩余水的物质的量为 n 剩(H2O)=0.016mol-0.0128mol 

= 0.0032mol。n(CuSO4)：n 剩(H2O)=0.0032mol：0.0032mol = 1：1，所以 238℃时固体物质的化学式为 4 2CuSO H O⋅ 。 

【典例 16】某实验小组对 2 2MgCl 6H O⋅ 进行热重曲线分析： 
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分析181 C° 时固体产物的化学式为           。写出从181 C° 加热到300 C° 时生成固体产物（一种含镁的碱式盐）

的化学方程式           。 

答： 2 2MgCl 2H O⋅      
2 2 2MgCl 2H O Mg(OH)Cl HCl H O⋅ + ↑ +

高温

 

分 析 ： 203g 2 2MgCl 6H O⋅ 中 MgCl2 的 质 量 为 95g ， 0~ 181 C° 失 去 结 晶 水 ， 发 生 反 应

2 2 2 2 2MgCl 6H O MgCl (6 x)H O xH O

203 18x
203 203 131

∆

⋅ = ⋅ − +

−   

x=4，所以181 C° 时固体产物的化学式为 2 2MgCl 2H O⋅ ；300 C° 时生成固体产物（一种含镁的碱式盐），设产物化

学式为
( ) 2 xx

Mg OH Cl −  ， 300 C° 时生成固体产物的质量为 76.5g，含有 1molMg2+、xmolOH-、(2-x)molCl-，则

17x+35.5(2-x)=76.5-24，x=1，即 300 C° 时生成固体产物的化学式为
( )Mg OH Cl

，从181 C° 加热到 300 C° 时，

2 2MgCl 2H O⋅ 生成固体产物
( )Mg OH Cl

的化学方程式为
2 2 2MgCl 2H O Mg(OH)Cl HCl H O⋅ + ↑ +

高温

。 

【典例 17】为探究绿矾的分解过程，通过热重实验得到如下曲线。当失重比为 19.4%时，图中 x=     。(已知：

100%= ×
固体减少质量

失重比
起始固体质量

) 

 

答：4 
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分析：根据公式：
100%= ×

固体减少质量
失重比

起始固体质量 ，即
%

2
2

7
8

8
7 -(152+18x) ×100%=19.4

，解得 x=4。 

【典例 18】我国古籍记载了硫酸的制备方法- “炼石胆(CuSO4·5H2O)取精华法”。 
①借助现代仪器分析，该制备过程中 CuSO4·5H2O 分解的 TG 曲线(热重)及 DSC 曲线(反映体系热量变化情况，数值已

省略)如图所示。700℃左右有两个吸热峰，则此时分解生成的氧化物有       、       (填化学式)和 SO2。 

 
答：CuO     SO3 
分析：①根据图示的热重曲线所示，在 700℃左右会出现两个吸热峰，说明此时 CuSO4发生热分解反应，从 TG
图像可以看出，质量减少量为原 CuSO4 质量的一半，说明有固体 CuO 剩余，还有其他气体产出，此时气体产物为

SO2、SO3、O2，可能出现的化学方程式为 3CuSO4

700℃

3CuO+2SO2↑+SO3↑+O2↑，结合反应中产物的固体产物质

量和气体产物质量可以确定，该反应的产物为 CuO、SO2、SO3、O2，故答案为：CuO；SO3。 
 

二、实验评价 

（1）原理评价： 
原料易得成本低，简单方便流程短。 
环境友好纯度高，减损增产可循环。 
（2）装置评价： 
除水除杂除尾气，防水防堵防倒吸。 
注：常见尾气处理：CO、SO2、H2、Cl2、NH3 等 
（3）装置改进模板：在 xx 之间加一个装有 xx 的 xx。 

【典例 19】许多厂家会在质控报告中提供热分析数据，最常见即热重分析法(TGA)。只要物质受热时会有组分逸出

而引发质量的变化，都可以用热重分析来研究。某小组用工业废铜焙烧得到的 CuO(杂质为氧化铁及泥沙)为原料与

稀硫酸反应制备胆矾，并利用热重分析测定其结晶水的含量。已知：胆矾(CuSO4•5H2O)易溶于水，难溶于乙醇。 
1．将 CuO 加入到适量的稀硫酸中，加热，与直接用废铜和浓硫酸反应相比，该方法的优点是           。 

答：不产生污染性气体（或避免生成 SO2，环保） 

【典例 20】硫代硫酸钠（ 2 2 3Na S O ）可用作分析试剂及还原剂，受热、遇酸均易分解。回答下列问题： 

I.某学习小组用如图装置利用绿矾受热分解生成的 2SO 气体制备硫代硫酸钠。 
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已知：①绿矾（ 4 2FeSO 7H O⋅ ）受热分解产生 2 3Fe O ；② 3SO 的沸点为44.8℃。 

(1)完成实验操作过程：连接装置，检查装置气密性，加入药品（ 2Na S和 2 3Na CO 混合溶液，用煮沸过的蒸馏水配制），

使所有活塞处于关闭状态。开始制备，打开某些活塞，通入一段时间 2N ；关闭活塞        ，打开活塞        ，加

热绿矾；使用pH传感器始终观测C处溶液的pH，pH为7~8之间时停止加热，同时关闭活塞 3K ；……        、        （填

写具体操作）、过滤、洗涤、干燥得到 2 2 3Na S O 晶体。 

(2)写出锥形瓶中发生反应的离子方程式：                                      。 
(3)装置 B 的作用为        ；该装置存在一个明显的缺点                                              。 
答：(1)     K1 K2     K3     水浴加热浓缩     冷却结晶 

（2）
2 2 2
3 2 2 2 3 32CO 4SO 2S H O 3S O 2HCO− − − −+ + + = +  

（3）除去 3SO ，使 3SO 与 2SO 分离   m 处无尾气处理装置 

分析：（1）由题给信息可知，制备硫代硫酸钠的实验操作过程为：连接装置，检查装置的气密性，向锥形瓶中加

入用煮沸过蒸馏水溶解配制的硫化钠和碳酸钠的混合溶液，为防止空气中的氧气氧化绿矾和硫化钠，加热前打开活

塞 K1、K2，关闭活塞 K3，通入一段时间氮气，排尽装置中的空气后，关闭活塞 K1、K2，打开活塞 K3，加热绿矾，为

防止酸性条件硫代硫酸钠分解，实验时使用 pH 传感器始终观测 C 处溶液的 pH，在溶液 pH 在 7~8 之间时停止加热，

同时关闭活塞 K3 制得硫代硫酸钠溶液；将锥形瓶用热水浴浓缩至水层表面出现结晶为止，经过冷却结晶、过滤、洗

涤、干燥得到硫代硫酸钠晶体，故答案为：检查装置气密性；K1、K2；K3；水浴加热浓缩；冷却结晶；（2）由分析

可知，锥形瓶中发生的反应为碱性条件下二氧化硫与与碳酸钠和硫化钠的混合溶液反应生成硫代硫酸钠和碳酸氢钠，

反应的离子方程式为
2 2 2
3 2 2 2 3 32CO 4SO 2S H O 3S O 2HCO− − − −+ + + = + ；（3）由分析可知，装置 B 中的冰水混合物用于

冷凝三氧化硫，使三氧化硫和二氧化硫分离得到二氧化硫；缺陷是 m 出口排出的气体可能会污染环境，应连接一个

尾气处理装置，故答案为：除去 3SO ，使 3SO 与 2SO 分离；m 处无尾气处理装置。 

【典例 21】亚硝基硫酸 ( )4NOSO H 广泛应用在染料、医药等行业，是一种蓝紫色液体，遇水生成硫酸、硝酸和 NO，

工业上通常用硫酸、硝酸和 2SO 进行制备。某实验小组同学设计的实验室制备装置如图所示。 

 
(6) 指出该实验制备装置的一个缺点：                              。 
答：丙和丁之间缺少干燥装置，丁中水蒸气会进入丙中 
分析：由于亚硝基硫酸“遇水生成硫酸、硝酸和 NO”，所以应在丙、丁装置间增加干燥装置，以防水蒸气进入丙装

置中干扰反应，故该准备装置的缺点是丙和丁之间缺少干燥装置，丁中水蒸气会进入丙中。 
 
【典例 22】酯类物质具有广泛的应用价值，在药物、燃料、香料等工业领域均有重要应用。 
Ⅰ．在中学化学实验室里常用下图装置来制备乙酸乙酯的粗品。(部分夹持仪器已略去) 
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在试管 A 中加入少量碎瓷片，将三种原料依次加入试管 A 中，用酒精灯缓慢加热，一段时间后在试管 B 中得到乙酸

乙酯粗品。 
(1)浓硫酸作用是                   ，试管 A 中发生反应的化学方程式是                          。 
(2)若用 b 装置制备乙酸乙酯与 a 装置比，其缺点有           。(写一条即可)  

答：(1)催化剂、吸水剂     
3 3 2 3 2 3 2CH COOH+CH CH OH CH COOCH CH +H O

浓硫酸

∆

����������
���������� (2)受热不均匀 

 

【典例 23】工业上可用氨催化吸收法处理 xNO ，反应原理如下： 3 x 2 2NH +NO N +H O→催化剂 。某化学兴趣小组模拟

该处理过程的实验装置如图所示。 

 
(4)除能防止有毒气体的污染外，NaOH 溶液吸收法还具有的优点是             ，其缺点是                  。 
答： 得到化工产品，操作简单  若 NO 过量，则不能被全部吸收 
分析： 用氢氧化钠吸收氮氧化物能将有毒气体转化为无毒物质，防止有毒气体的污染，操作简便，同时产物为盐，

可回收作氮肥；缺点是消耗强碱，生成盐，不经济，且若 NO 过量，则不能被全部吸收。 
 

【典例 24】三氯化硼是有机反应的重要催化剂，实验室用硼酸三甲酯[ ( )3 3
B OCH ]与氯气在65 75∼℃ ℃下反应制备

三氯化硼，还生成CO和另外一种物质，实验装置如图(夹持仪器已略)。 

 

已知：① ( )3 3
B OCH 、 3BCl 均极易溶于水，易与水反应，沸点分别为68 69∼℃ ℃、12.5℃。 

② ( ) ( )sp spK AgCl >K AgSCN 。 
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(1)仪器Y 的名称是           ；使用仪器X 的第一步操作是           。 
(2)装置A 烧瓶内固体药品的名称是           。 
(3)实验时按气流从左向右，装置中导管口的连接顺序为a g h→ → →            b→ (填字母，装置可重复使用)。 
(4)装置C 中三颈烧瓶内主要反应的化学方程式为           ，宜采用的加热方法是           。 
(5)该实验中整套装置有一个明显的缺点是           。 
答：(1)     球形冷凝管     检查是否漏液 
(2) 高锰酸钾(或次氯酸钠、氯酸钾等) 

(3) c d e f g h→ → → → →  

(4) 
( )3 2 33

65 75
B OCH 6Cl BCl 3CO 9HCl

∼
+ + +

℃ ℃

  水浴加热 

(5) 未处理反应产生的有毒气体CO，会对环境造成污染 
分析：（2）装置 A 是不加热制取氯气，用浓盐酸和高锰酸钾反应，烧瓶内固体药品的名称是：高锰酸钾；由分析

可知：（3）实验时按气流从左向右，装置中导管口的连接顺序为 a→g→h→c→d→e→f→g→h→b；（4）装置 C 中三

颈 烧 瓶 内 由 Cl2 和 B(OCH3)3 反 应 得 到 BCl3 、 CO 和 HCl ， 主 要 反 应 的 化 学 方 程 式 为 ：

( )3 2 33

65 75
B OCH 6Cl BCl 3CO 9HCl

∼
+ + +

℃ ℃

；由于加热温度在 65~75°C，可以采用水浴加热方式；该实验中整套

装置有一个明显的缺点是：未处理反应产生的有毒气体 CO，会对环境造成污染。 
 

【典例 25】国家新版《生活用水标准》中新增了一氯胺 2(NH Cl) 作为消毒剂，它是游泳池中独特的“氯”的味道来源。

一氯胺与氯气相比较为温和，与次氯酸盐相比更加稳定；在酸性、中性环境中会发生水解，可通过氨气与NaClO溶

液在弱碱性条件下制得。有人指出，一氯胺用作水处理剂也有不足，请从绿色化学角度分析其作为水处理剂的缺

点：                         。 
答：一氯胺作为水处理剂反应后增大水中 N 的含量，会导致水体富营养化 
 

【典例 26】溴化亚铁( 2FeBr )是棕黄色易潮解的固体，可由Fe与HBr 在高温下反应生成。某研究性学习小组设计如

下实验装置制备少量的 2FeBr 。 

 

已知：高温时 3FeBr 会快速分解为 2FeBr 。 

回答下列问题： 
(1)A 中仪器 M 的名称是           ，B 中所盛试剂为           溶液；D 中所装固体是           (填化学式)。 
(2)F 中碱石灰的作用是           。 
(3)实验开始时用 A 装置产生的气体排出体系内的空气，其原因合理的有           (填标号)。 

a．防止铁粉被 2O 氧化    b．防止 2FeBr 潮解    c．防止爆炸 
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(4)该装置的缺点是                                   。 

答：(1)     长颈漏斗     饱和 3NaHCO      2CaCl 或 2 5P O  

(2) 吸收未反应的HBr ，并防止空气中的水蒸气进入 E 装置 
(3) Abc 
(4) 无处理尾气中的氢气的装置 

分析：（1）由装置图可知仪器 M 为长颈漏斗；根据分析可知装置 B 中盛放的是饱和的 3NaHCO 溶液，除去 2CO 中

的HCl；干燥管 D 的作用是干燥 2CO 及HBr ，故使用 2CaCl 或 2 5P O ；（2）根据分析可知，装置 F 的作用是尾气吸

收，即吸收未反应的HBr 并防止空气中的水蒸气进入装置 E；（3）空气中存在 2O ，可将铁粉氧化，同时空气中存

在水蒸气， 2FeBr 易潮解，反应过程中还会生成 2H ，装置中存在 2O 会有爆炸的风险，因此在反应前应利用 2CO 排出

体系中的空气，答案选 abc；（4）铁粉与HBr 反应的过程中会生成 2H ，该装置中没有处理 2H 的装置，故装置的缺

点是无处理尾气中的 2H 的装置。 

【典例 27】二氯异氰尿酸钠[ ( ) 23
CNO Cl Na ，M=220 1g mol−⋅ ]是一种高效广谱杀菌消毒剂，常温下为白色固体，难

溶于冷水。实验室中，先向 NaOH 溶液通入 2Cl 产生高浓度 NaClO 溶液，再与氰尿酸[ ( ) 33
CNO H ]吡啶溶液反应制备

二氯异氰尿酸钠，并测其纯度。 

已知： 3 3 3 2 22NaClO+ CNO H = CNO Cl Na+NaOH+H O（ ） （ ） ，该反应为放热反应。 

 

回答下列问题： 
(1)装置 A 中仪器 a 的名称           ，装置 B 需要           (“热水浴”或“冰水浴”)进行控温。 
(2)装置存在一处缺陷，会导致装置 B 中 NaOH 的利用率降低，改进方法是           。 
答：(1)     恒压滴液漏斗     冰水浴 
(2)在装置 A、B 之间增加盛有饱和食盐水的洗气瓶 
分析：（1）装置 A 中仪器 a 的名称是恒压滴液漏斗；装置 B 中生成 NaClO，若温度太高会生成更高价态的氯酸盐，

故装置 B 需要冰水浴；（2）由于盐酸挥发的 HCl 也会与 B 中的 NaOH 反应，导致 NaOH 的利用率降低，改进方法是

在装置 A、B 之间增加盛有饱和食盐水的洗气瓶。 

【典例 28】 ( )3 36
Co NH Cl   是合成其他含钴配合物的重要原料，可由金属钴及其他原料制备。 

已知：① 2+Co 在 pH=9.4 时恰好完全沉淀为 ( )2
Co OH ；②不同温度下 ( )3 36

Co NH Cl   在水中的溶解度如图所示。 
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(一) 2CoCl 的制备 

2CoCl 易潮解，Co (Ⅲ)的氧化性强于 2Cl ，可用金属钴与氯气反应制备 2CoCl 。实验中利用如图装置(连接所用橡胶

管省略)进行制备。 

 

(1)用图中装置组合制备 2CoCl ，连接顺序为 a→           (填小写字母)；装置 A 中盛放浓盐酸的仪器名称           ，

装置 B 的作用是           。 

(二) ( )3 36
Co NH Cl   的制备 

Ⅰ．向 100 mL 锥形瓶内加入 4.5 g 研细的 2CoCl 、3 g 氯化铵和 5 mL 水，加热溶解后加入 0.3 g 活性炭作催化剂 

Ⅱ．冷却后加入浓氨水混合均匀，控制温度在 10℃以下，并缓慢加入 2 210mLH O 溶液 

Ⅲ．在 60℃下反应一段时间后，经过___________、___________、过滤、洗涤、干燥等操作，得到 ( )3 36
Co NH Cl  

晶体 

(2)在步骤Ⅱ加入浓氨水前，需在步骤Ⅰ加入 4NH Cl的原因：① 4NH Cl溶于水电离出
+
4NH ，使 3 2NH H O⋅ 的电离平

衡逆向移动，增大 ( )3NHc ；②           。 

(3)步骤Ⅱ加入 2 2H O 溶液时，需控制温度在10 C° 以下并缓慢加入的目的： 

①控制反应速率；②           。 

(4)制备 ( )3 36
Co NH Cl   的总反应的化学方程式为           。 

(5)步骤Ⅲ中的操作为           、           。 

【答案】(1)     f g d e h i b c→ → → → → → →      分液漏斗     吸收未反应完的 2Cl 防止污染空气，并且防止

空气中水蒸气进入装置 E 使 2CoCl 潮解 

(2)防止加入氨水时溶液中
( )OHc −

过大，生成
( )2

Co OH
沉淀(或氯化铵水溶液显酸性，抑制

2+Co 水解) 
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(3)防止温度过高使 2 2H O 和 3 2NH H O⋅
分解 

(4)
( )2 4 3 2 2 2 3 3 26

2CoCl 2NH Cl 10NH H O H O 2 Co NH Cl 12H O + + ⋅ + + ∆

活性炭

 

(5)     趁热过滤     冷却结晶 
分析：（1）装置 A 用于制备 Cl2，装置 D 用于除去 Cl2 中的 HCl，装置 C 用于干燥 Cl2，装置 E 用于制备 CoCl2，装

置 B 的作用是防止多余的氯气污染空气，同时防止空气中的水蒸气进入装置 E，使 CoCl2 潮解，故连接顺序为

A→D→C→E→B，接口顺序为 a→ f g d e h i b c→ → → → → → → ；装置 A 中盛放浓盐酸的仪器名称为分液漏斗；装

置 B 为球形干燥管，作用为：吸收未反应完的 2Cl 防止污染空气，并且防止空气中水蒸气进入装置 E 使 2CoCl 潮解； 

（2） 4NH Cl溶于水电离出
+
4NH ，能使 3 2NH H O⋅ 的电离平衡逆向移动，进而可以抑制 3 2NH H O⋅ 的电离，防止加入

氨水时溶液中 c(OH−)过大，生成
( )2

Co OH
沉淀，有利于 3NH 的配位； 

（3） 2 2H O 和 3 2NH H O⋅ 受热易分解，步骤Ⅱ中控制温度在 10℃以下并缓慢加入 2 2H O 溶液是为了控制反应速率，防

止温度过高使 2 2H O 和 3 2NH H O⋅ 分解； 

（4）在题给制备反应中， 2 2H O 是氧化剂，根据得失电子守恒、原子守恒可得总反应的化学方程式为；

( )2 4 3 2 2 2 3 3 26
2CoCl 2NH Cl 10NH H O H O 2 Co NH Cl 12H O

Δ
 + + ⋅ + + 

活性炭

； 

（5） 根据已知信息②可知，
( )3 36

Co NH Cl   在水中的溶解度随着温度的升高而增大，应先趁热过滤除去活性炭等

杂质，再经冷却结晶、过滤、洗涤、干燥等操作得到
( )3 36

Co NH Cl   晶体。 
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